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(57) Die Erfindung betrifft ein Verfahren und eine Vqrrientung zur 
Abscheidung una Ruckgevrinnung von Diraethylterephthalat-Sublimat 
bei der Ilerstellung von Polyathylenterephthalat mit herkommlichen 
diskontinuierlichen und kontinuierlichen Verfahren. Das beim 
Auf schmelzen. und Zv/ischenlagern des Dimethylterephthalat£s anfallende 
Sublimat wird in einem rait GlykolverschluB versehenem und 
aus mehreren -Kammern bestehenden . Sublimatabscheider niedergeschlagen 
bzv/. gelost/ wahrend mitgerissene fltlchtige Anteile, z.B. Uasser, 
in einem nachgeschalteten Wasserabscheider ausgeschleust werden. 
Bei Chargierung der ReaktionsgefaBe vrird das Glykoi durch den 
DHT-Sublinatabscheider geleifcet und zusanuaen mit dem DI-IT in das 
Reaktionsgef aB dosiert. Der !X2T-Subliinatabscheider besteht aus 
3 Kairmiern, v/obei die eine au£ere Kanraer mit einer beheisten 
Entluf tii^^sl^i'^ng , dJLe andere auDere Kainmer mit einer 
Geinischablauf leitung und die inittlere Karmner mit einer 
Glykoldosierleitung mit Verteilerteller , einer Incrtgasdosierleitung 
und einer beheizten DMT - Sub lima t lei tun g versehen sind. — Figur — 
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Tit el der Er:fina.ung 

* 

Verfaliren xmd Vorrichtxmg zmn Wiedereinsatz von Dimethyl— 
terephthalat— Sublimat 

Anwendungs^ebiei; der Erfindung 

Die Swindling hetrif:ft ein Verfafciren iind eine Vorrichtung zirr 
Abscheidung und Rttckgewinnung von Dimethylterephthalat bei der 
Polyatliyl enter ephthalat (PETP)~Her£rfc elltmg, 

Charakteristik der bekannten technischen LBsungen 

Bei den bekannten praktizierten Herstellungsverfanren von PETP 
wird das Dimetbyl-fcerepbtnalat (DMT) aa±geschmolzen, in Vorwarme- 
geftiflen auf die gewtlnschte^ l'empera-tur erhitzt und zwiscbenge- 
lagert. Die einzelnen Gefaflsysteme werden zur Vermiiiderung 
oxidativer Abba-uerscheinungen mit Inertgas, beispielsweise 
Stiolcstoff , "beschle±ert. Durch das iiber die EntXurtungslei-frung 
entweichende Inertgas wird DMT-Sublimat mitgerissen und in die 
Atmospbare abgefiihrt bzw. das DMT-Sublima-fc in entsprechenden 
GefaBen abge scnieden C'Polyesterfasern", H. Ludewig, Akademie- 
verlag 1975). 

Kach-fceilig wirkt sich dabei aus, daJB das DMT-Subl ima-t dem Pro- 
duktionspro zeQ verlorengeht und aufierdem bei direkter Abfiihrung 
in die Atraosphare zur Dmweltrerschmutzuag fUlrrt. Bei Abscheidung 
des DMT-Sublima-fees in entspre abend en Gefafien sind die Mogiich- 
keiten des Wiedereinsatzes nieht gegeben, da durch Abdestillie- 
ren und Niederschlagen der im DMT enthaltenen Restf euchteanteile 
das DKT-Sublima-fc zu Verkluapungen und Verlcrus-fcungen neigt und 
sennit ersehwerte Transport- und Lagerbedinguugen auftreten. 
DurchgeiUhrte Messungen haben ergeben, dai3 der DMT-Verlustan- 
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teil bis 0,2 ' 96, bezoge'n auf die eingesetzte DMT-Menge, betragen 
• kann# Unabhang ig von den auf getretenen hohen Materialverlusten 
sind Aufv/endungen zur umweltf reundlichen Beseitigung der abge- 
schiedenen DMT-Sublimatmengen erf orderlicho AuBerdem tritt bei 
direkter " Abfiihrung der Sublimatentluftungsleitungen in die 
Atmosphare ein sehr hoher Verbrauch an Inertgas auf. 

. 

Ziel der Erfindung 

Ziel der Erfindung ist es, ein Verfahren mit Vorrichtung zur Ab~ 
scheidung und Rttckgev/innung von DMT-Sublimat bei der Polyathy- 
lenterephthalatherstellung zu entwickeln. 

Darlegun^ des We sens der Erfindung 

Per Erf in dung liegt die Aufgabe zugrande, ein Verfshren mit Vor- 
richtung zu entwickeln, welches einen vollst&ndigen Y/iederein- 
satz von DMT-Sublimat bei geringem apparativeri und manuellen 
Aufwand gewahrleistet und einfach auf bestehende Polyesteran- 
lagen anwendbar und iibertragbar ist. Es wurde gefunden, daB das 
beim Auf schmelzen bzw. Zwischenlagern des DMT anfallende Subli- 
mat in einem mit ein. em GlykolverschluB versehenen DMT-Sublimat— 
abscheider niedergeschlagen und dem Produktionsprozeft wiederzu- 
geflihrt wird. Der DMT-Sublimatabscheider wird in der Eorm be- 
trieben, dafi in der mittleren von drei Kammern durch den Inert— 
gasstrom ein Druck > 1000 Pa erzeugt, und das fur die Umeste- 
rung benotigte Erischglykol durch den Sublimatabseheider ge^. 
fiihrt sowie gemeinsam mit dem in Losung bzw. Suspension befind- 
lichen DMT-Sublimat in das Re akt ions system chargiert V/ird. Das 
als Sperrflussigkeit verwendete Glykol besitzt eine Temperatur 
von *20 - 160 °C, vorzugsweise 110 - 130 °C. Die mit dem Inert- 
gasstrom mitgerissenen fluchtigen Anteile werden in einem 7/as- 
serabscheider niedergeschlagen. 

♦ 

. Per im Sublimatabseheider eingeleitete Inertgasstrom wird gleich- 
. zeitig fur die Beschleierung der DMT- und Glykoisysteme ver- 

wendet« Das durch den Sublimatabseheider gepumpte Prischglykol 

besitzt eine Temperatur von 70 - 120 °C. 
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Der Sublimatabscheider bestelrt aus drei Kammern 4, 5, 6, wobei 
die Xammer 5 mit einer teilv/eise beheizten "EntlUftimgslei- 
tung 13 und nachgeschaltetem Wasserabscheider 9, die Kammer 4 
mit einer Glylcoldosierleitung 12 mit Verteilerteller 7, einer 
Inertgasdosierleitung 11 und einer beheizten DMT-Sublimatlei- 
tung 10 una die Kammer 6 mit einer Gemischablauf leitung 14 ver- 
senen sind. 
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Aus fuhnm #s be i s p i el 

Beispiel 1 (Vergleicbsbeispiel ent sprechend Stand der Technxk) 

Das auf geschmolzene. und in die Umesterung einzuspeisende DMT 
wird in einem Vorwarmgefai3 zwiscliengelagert. Die Vorwarmtempe- 
ratur des DMT betragt 170 G • Zur Vermeidung einer thermooxida- 
tiven Schadigung des auf ge schmol zenen DMT wird d3S Vorwarmge- 
fafl mit einerm Inertgasstrom beschleiert • 

Da bei einer Schmelzetemperatur liber 160 °C bereits eine hohe 
Sublimationsneigung des DMT auftritt, wird eine betrachtliobe 
DMT-Sublimatmenge liber die Entluftui^sleitung ins Freie abge- 
fUhxt, Bei' einer Schmelzetempcr atur von 170 °C und bei einem . 
Inertgasstrom von 2 m /h bzw. beim Entleeren des Vorvvarmge- 
fai3es von 9 m^/h tritt eine Sublimatmenge von 0,2 bezogen 
auf die eingesetzte DHT-Menge auf • 

* 

Beispiel 2 ' 

Zur Vermeidung der relativ hoiien DMT-Verluste wird die belieizte 
DMT-Sublimatleitung 10 des DMT-Vorwarmgef££es 2 in einen DMT- . 
Suilimatabscheider 3 eingebunden. Zur vollst andigen Abscheidung 
des DMT ist der mit Glykol als Sperrflussigkeit gefUllte DMT- 
Sublimatabscheider^in drei Kamme r sy st erne auf get exit, wobei die 
G-lykoldosierle&tung 12 in die mittlere Kammer 4 installiert ist. 
Der in die gleiche Kammer 4 uber die Inertgasdosierleitung 11 
eingeleitete Inertgasstrom bewirkt einen Druck von 1500 Pa* Zur 
laufenden und vollstandigen Absptilung des DB/LT-Sublimats an den 
Kammerwanden wird der Prischglykolstrom Uber einen Verteiler- 

* ■ 

telle* 7 gefubrt. 

> ■ * 

Das in Suspension bzw* in LSsung befindliclxe DMT-Sublimat wird 
mit dem Glykol direkt uber die Gemisc-hablauf leitung 14 in das 
Keakt ions system bei der Chargierung abgefiihrt. 
Uber die in Kammer 5 des 3MT-Sublimatabsch.eiders^bef indliche 

m 

Entlliftungs leitung 13 und dea Wasserabscheider 9 ist der Glykol- 
vorwSrmer mit dem DMT- System verbunden, so dafi eine zusatzlicbe 

A 

Inert gasbeschleierung. de^ Glykolbeha.rter.rent fallen kann. .. 
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Duxch Beheizung der GlykolsperrflUssiglceit im DMT-Sublimatab- 
scheider3au± eine Temperatur von 110 °C wird das m±± dem DMT- 
Subllmat aus dem Vorwarmgefa^entweichende Wasser im IVasser- 
abscheider 9 niedergescblagen. 
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1o Vex^Cahren zum Wiedereinsatz von Dimethyl t ere phthal at (DMT)~ 
Sublimat bei der Poly&thylent erephthalatherstellung, gekenn- 
zeichnet dadurch, dafi das beim Aufschmelzen bzw. Zwischen- 
lagem des DMT anrfallende Sublimat in einem mit einem G-ly- 
kolversehlufl versehenen DMT— Sublimatabscheider niederge- 
schlagen und der DMT-Sublimatabscheider in der Form betrie- 
ben wird, dafi in der mittleren von drei Kammem durch den 
Inertgas strom e in Eruck 1000 Pa erzeugt , das fur die 
Uniesterung benotigte Frischglykol durch den DMT-Sublimat- 
abscheider gefuhrt sowie gemeinsam mit dem in Losung bzw* 
Suspension be find lichen DMT— Sublimat in das Eealctions— 
system chargiert wird, das als Sperrf lUssigkeit verwendete 
Glykol eine Temperatur von 20 — 160 °C, vorzugsvveise 
110 - 130 C, besitzt und die mit dem Inert gas strom mitge- 
rissenen fTUchtigen Anteile in einem Y/asserabscheider nie- 
derge schlagen werden # 

2o Verfahren nach Purikt 1, gekennzeichnet dadnrch, dafi der in • 
•den DMT-Sublimatabscheider. eingeleitete Ine rt gas strom gleich- 
zeitig fUr die Beschleierung der DMT- und Glykol systeme ver- 

wendet wirdv 

■ 

3. Verfahren nach Punkt 1 und 2, gekennzeichn.et dadureh, dafl das 
durch den Abscheider gepumpte Prischglykol eine Tempe ratur 
von 70 - 120 °C besitzt. 

4o Vorrichtung zur DurchlUhruhg des Verfahrens nach den Punk- 
ten 1 - 3* gekennzeichnet dadurch, daB der DMT-Sublimatab- 
scheider (3) aus drei Kammem (4, 5, 6) besteht, v/obei die 
Kammer (5) mit einer teilweise beheizten EntlUf ttmgslei- 
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lams (13) und nachge schalt e-tem Wasserabscheider (9), die Zam- 
mer (4) mit einer Glykold osierleitung (12) mit Verteilertel- 
ler (7), einer Inert gasdosierleitung (11) und einer beheiz- 
ten 3)MT-Sublimafcleitung (10) und die Kammer (6) mit einer Ge- 
mischablaufleitung (14) verseken sind. 
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